国家标准《砷化镓单晶位错密度的测试方法》
编制说明(送审稿)
一、工作简况
    1、立项目的和意义
位错密度是砷化镓单晶的基本性能要求之一，直接影响后续产品质量。本标准规定了砷化镓单晶位错密度测试方法的方法原理、试样制备、测试步骤、结果计算等。2006版标准中部分内容已不适用，需要再次修订。本次修订主要修订制样过程及制样过程中仪器设备的使用，解决旧有标准制样过程中的样品表面沾污问题，提高测试的准确性，提高测试效率，进而提高标准可操作性、实用性和先进性。
    2、任务来源
根据《国家标准委关于下达2017年第四批国家标准制修订计划的通知》（国标委综合[2017]128号）的要求，由有研光电新材料有限责任公司等单位负责修订《砷化镓单晶位错密度的测试方法》，计划编号20173473-T-610，要求完成时间2019年。
3、标准承担单位概况
[bookmark: _GoBack]有研光电新材料有限责任公司是北京有色金属研究总院控股的先进光电材料生产企业，由北京国晶辉红外光学科技有限公司和国瑞电子材料有限责任公司在2010年合并组建。公司拥有一批高素质的科研、生产和管理专业人才，有教授3人，高级工程师2人，拥有国内唯一的水平GaAs单晶生产线，年产能力达60万片。多年来凭借公司自身的技术和市场优势,为国内外客户提供了大量的优质产品和良好的服务。修订单位雄厚的技术实力和扎实的基础将为完成本标准的修订工作提供足够的技术保障。
4、主要工作过程
立项之后，成立了标准修订小组，落实制样、检测和参与单位沟通等工作，于2018年4月份完成了讨论稿。2018年4月24日，由全国有色金属标准化技术委员会组织，在北京召开《砷化镓单晶位错密度的测试方法》第一次工作会议，共有云南临沧鑫圆锗业股份有限公司、南京中锗科技有限公司、中电集团第四十六研究所、东莞中镓半导体科技有限公司等8家单位的15名专家参加了会议，与会专家对标准讨论稿从标准技术内容和文本质量等方面进行了充分的讨论。编制组根据专家意见修改后于2018年5月底形成了征求意见稿并发函征求意见，征求意见稿发出后，收到了东莞中镓半导体科技有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、中国电子科技集团第46研究所、云南临沧鑫圆锗业股份有限公司等多家公司的反馈意见，于2019年5月形成了预审稿。2019年5月16日，由全国半导体材料标准化分技术委员会组织，在浙江省宁波市召开《砷化镓位错密度的测试方法》标准第二次工作会议（预审会），共有云南临沧鑫圆锗业股份有限公司、东莞市中镓半导体科技有限公司、中国科学院半导体研究所等12个单位19位专家参加了本次会议。其中国标（北京）检验认证有限公司、中国电子科技集团第46研究所、云南临沧鑫圆锗业股份有限公司等多家公司参与了砷化镓位错密度测试方法的验证试验，并提供了验证试验报告。
2、 标准编制原则及确定标准主要内容的依据
1 编制原则
标准的编写格式按国家标准GB/T 1.1-2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》的统一规定和要求进行编写。按当前生产发展需求修订试剂、材料及仪器设备等的要求，细化制样要求，保证测量准确度，提高标准可操作性、实用性和先进性。
2标准主要内容的确定依据
1、 关于删除原标准2术语中“位错”和“位错密度”定义，增加规范性引用文件GB/T 14264的说明：原标准中给出的术语“位错”和“位错密度”内容在GB/T 14264 半导体材料术语中都有说明，在原标准中列出略显赘余，因此将原标准中2术语内容删除，将GB/T 14264作为规范性引用文件在标准中说明。
2、 关于更正原标准4中化学试剂浓度表示法及对化学试剂纯度要求的说明：化学试剂用质量分数表示浓度，表达更明确，查证各试剂所对应国家标准中，此标准中用到的化学试剂都应是质量分数，并向化学试剂生产厂商求证属实。因此统一用“质量分数”代替“浓度”。并经试验验证，分析纯的化学试剂在制样过程中，对试样测试影响不大，且对于“优级纯”的要求过于严格，因此，将纯度要求调整为“分析纯及以上”。原标准中对去离子水没有做要求，本次修订增加了对去离子水电阻率宜不小于18MΩ·cm的要求。
3、 关于从单晶锭的待测部分经定向后，晶向偏离小于1°的说明：原标准中，晶向偏离要求小于8°，在生产中晶向偏离大于3°，则在抛光腐蚀后看到位错腐蚀坑不够清晰，位错腐蚀坑会出现偏离拖尾现象，晶向偏离越大，拖尾越严重，会对测试结果产生较大影响，且随着生产加工工艺的进步及检测技术的革新，晶向偏离角度小于1°的测试片加工简单易行。因此将原标准中晶向偏离要求由“小于8°”改为“小于1°”
4、 关于更正原标准中对金刚砂要求的说明：原标准中粗磨和细磨分别用302#和306#金刚砂，现在这种表示金刚砂颗粒度的方法已经废止，经试验证实，500目（颗粒直径约为30微米）和2000目（颗粒直径约为6.5微米）的金刚砂（或氧化铝粉）能达到制样的要求，因此不再用302#和306#表示金刚砂的颗粒度，而用500目（颗粒直径约为30微米）和2000目（颗粒直径约为6.5微米）表示金刚砂（或氧化铝粉）的颗粒度。
5、 关于增加7.2.2研磨机研磨试样的说明：随着生产量的不断增加及生产加工工艺和检测技术的革新，用研磨机完全能达到检测试样的制样要求，因此增加了7.2.2条款。
6、 关于修改7.3化学抛光液可选择配比的说明：试验证明，不同配比的抛光液能影响试样抛光的光洁度和抛光时间。H2SO4 : H2O2 : H2O = 2: 1 : 1（体积比）能更快的完成抛光，如果需要检测的样品很多，可以选择H2SO4 : H2O2 : H2O = 2: 1 : 1（体积比）的抛光液比例。
7、 关于精确KOH化学腐蚀的温度的说明：氢氧化钾的熔点是380℃，温度过高，会影响腐蚀试样的光洁度，产生表面沾污等问题，影响检测的准确性。温度太低则需要的时间过长，影响效率。试验证明，温度在400℃±15℃能较快得到较清晰的腐蚀样品。因此精确氢氧化钾腐蚀温度为400℃±15℃。
8、 关于修改8.1设备内容的说明：设备中增加了带数码成像的显微镜，可以在计算机显示器上读取位错。
9、 关于规范原标准中的计量单位的说明：原标准中长度的计量单位有mm和cm，本次修订，将长度计量单位统一为mm。
10、 关于在8.4典型位错腐蚀坑增加图9的说明：原标准中没有对两个以上的位错腐蚀坑叠加的情况如何计数做出说明，本次修改增加图9，明确说明了位错腐蚀坑计数原则。并在图片的右下角标明了拍摄图片的显微镜放大倍数。
11、 关于条款9试验数据处理中关于公式调整的说明：原标准中，S定义为视场面积，C定义为显微镜的计算系数，C=1/S。C的定义略显赘余，在数据处理时可以用1/S直接代替，在本次修订中删除了关于C的定义。并对公式中字母定义格式做出了调整。
3、 验证试验分析
本次标准修订共有有研光电新材料有限责任公司、国标（北京）检验认证有限公司、中国电子科技集团第46研究所、云南临沧鑫圆锗业股份有限公司4家公司做验证试验，在用H2SO4 :H2O2 :H2O =2:1:1（体积比）的抛光液抛光，并按试验方案完成后，均能得到清晰位错腐蚀坑，具体见试验报告。
四、标准水平分析
本标准明确提出了砷化镓位错密度的测试原理、试剂、仪器设备、试验步骤、数据处理等内容，对指导砷化镓位错密度的测试有重大意义。本标准为第三次修订，为推荐性国家标准，达到国内先进水平。
五、与现行法律、法规、强制性国家标准及相关标准协调配套情况
本标准是对GB/T 8760-2006《砷化镓单晶位错密度的测试方法》的修订和补充，仅修订试验技术内容和格式，与现行的法律、法规及国家标准、国家军用标准、行业标准没有冲突。
六、重大分歧意见的处理经过和依据
在本标准修订过程中，没有出现重大分歧意见。
七、作为推荐性或强制性标准的建议
本标准建议作为推荐性国家标准实施。
八、废止现行有关标准的建议
本标准颁布后，将代替GB/T 8760-2006《砷化镓单晶位错密度的测试方法》，原标准废止。
九、其他应予说明的事项
本标准作为推荐性国家标准供大家使用，若对结果有疑义，以供需双方商议的测试方法为准。
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